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Verfahren und Vorrichtung aur Herstellung 
von cellulooischen Formkorpern 



. Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Cellulosischen FormVorpern, bei deiu man (a) Zelistoff urid ein 
wasserhaltiges Aminoxid unter Bildung einer Suspension mischt, . 
(b) aus der Suspension unter Wasserverdampfung eine Cellulose-. 
losung bildst, (c) die Celluloseib'sung durch einen Luftspalt in 
ein Fallbad extru'diert, das eine vassrige Aminoxidlosung en thai t. 
und dort zu Formkorpern koaguliert, (d,) die Formkbrper durch 
eine vassrige .Waschlbsung leitet, in der restUche*' Aminoxid aus 
den FormkSrpern aus«ewaschen vird," und (e) vassrige Aminoxid- 
lftsungen aus den Stufen (c) .und/oder (d) nach- Konzentrierung in 
die Stufe Ca) zur iickf tihrt , wobei eine Eigeiischaft bzw. ein physika- 
lisches Verhalten der Losungen gemessen und aufgrund der Meflwerte 
die Zusammenseczung der Losungen geregelt werden, 

. Die Erfindung bctrif ft auch eine .Vorrichtung zur Durchfiih- , 
rung dieses Verfahrens roit einem wit Dosierorganen bestiickten 
Awnaischeapparat, einer an den Anmaischcapparafc angeschlossenen ■ 
Lose- und Eindajtipfungseinrichtung, einer an die lose- und Ein- * 
dampfungseinrichtung iiber eine Leitung angeschlossenen Extrusion3- 
einrichtung mit cinem nachgesd mite ten Failbad, yenigetens 'einem 
Waschbad, das eine stark verdiinnte, wSssri«e Aminoxidlosung ent- 
halt, sowie Einrichtungen -zur Messung einer Eigenschafu der Losung(en 
zwecks t)bervachung ihrer Zusammensetzung." Unter die Eigenschaft der 
Celluloselosung soli ira Rahmen der vorliegenden Erfindung auch 
ein messbares physikallsches Verhalten der LSsung fallen. 



Die Elgenschaf ten der nach dem Aninoxidverfahren hergesteil- 
ten cellulosischen Formkbrper, insbesondere die textilphyaikalischen 
Eigenschaften der erspoonenan Fasern und Filtunenta hangen in hohem 
KaJJe von der Zusanrmensetzung der Bxtnisioiusloaung ab. Zur Einjialtung 
optimaler Eigenschaften ist es daher erviinscht, die Zusaramensetzurig 
der Losung zu u^rvach<m und Schwankungen in enguu Grenzen zu haltan. 
Bel einem kontinuierlichen Verfahreti vie dem vorliegenden Amlnoxid- 
verfahren 1st die FrozessubervacKung fur eine wirtechaftliche Fahr- 
veise von Bedeutung. Ea ist daher wichtig, auch dio Wentratiouen 
der wassrigea Aminoxidlosungen in den Stufen (c) f (d) und (e) zu 
messen und die Losungszusammensetzungen zu regain . 

Aus WO 94/28212 ist es bekannt, von Zeit: zu Zeit eine Probe 
der dem Extrusionsapparat zuflieBenden Spinnlosung zu eitnehmen 
und ihron Brechungsindex zu mcosen. Dicocr soil bci 6Q*C in dem 
Bereich von 1,489 bis 1,491 liegen, damit Kxtrusionsprodukte rait 
zufriedenatellenden Eigenschaften. erhalten verden. Es let ferner 
bekannt, den Brechungsindcx der .wSssrigen Arainoxidlosungen innerhalb 
bestimniter Grenzen zu haiten, So soli der Brechungsindex der vasa^ 
risen Arainoxidlosung fiir das Fallbad bei 60°C zwischen 1,3644 und 
1,3708 liegen, vahrend fiir die koneentrierte Aminoxidl5eung £iir " * 
die Bildung der Zel is to iff suspension der Brechungsindex in deni Be- 
reich von 1,4620 Ms 1,4628 liegen kann, ohne dafl Dosieror*ane 
betattfit oder die Vcrdampfcrbcdingungcn vcrandcrt verden tniissen. 
Die Dbervachung des Brechungsindex der Losung in einem ^ehr oder 
veniger brei ten. Bereich erlaubt keine e*akte Regeluug der Zusam- 
roenoctzung der Mauiig. AuGerdem versa^t dieses Verf ahren ■ bei LiS- 
sungen mit starker Lichtabsorption und/oder -stremmg. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zii$run<Je, ein 
Vertahren zur Herstellung von cellulosischen Formkorpern nach dem 
Aioinoxidverf ahren zu schaf fen. bei dem die Zusanmensetzung der 
Spinnlosung genau Uberwacht warden kami. Die Regelung der Zusammen- 
setzung soil genauer erfolgen als dies aufgrund eines Brechungs- 



indexbereiches mbglich isti Dartiber hinaus soli ein Verfahren 
zur Herstellung von cellulosischen Fornikorpern nach dem Aminoxid- 
verfahren geschoffen werden, bei dew die Zusammensetzung der 
Losung tnit moglichst geringer Versbgcrung geregelt wird, damit 
auftretende Schwanknngen .in dor Zusainmenoctzung in engen Grenzeu 
gehalten v/er'den konnen, Insbesondere soil auch ein Verfahren zur 
Herstellung cellulosischer Forrakbrper nach dem Aminoxidverfahren 

4 geschaffen werden, bei dera die Zusammensetzungen der verschiedenen 
im Verfahrensverlauf auftretenden Losungen auch dann'geregelt 
werden konnen, wenn die BrechungsindexmoGsung unbrauchbar ist, 
weil die* Losungen das Licht zu stark absorbieren oder atreuen. ■ 
Schliefilich soil auch eine Vorrichtung zur Durchflihrung des Ver- 
fahrens geschaffen werden, dutch die Anderimgen der Zusamroen'setzung 
von Losungen des Aminoxid ver fahrens, und zvar sovohl Spinnlbsungen 
auch celluloscfreien, wassrigen Ami noxid losungen in engen Grensen ' 
gehalieu oder ellminiert werden konnen. Veitere Vor telle der Er- 

.findung ergeben sich aus der folgenrien Beschreiimns, - 

Diese Aufgabe.wird bei dem eingangs genannten Verfahren 
erfindungsgemaft dadurch gelbst, dafl man eiiie nicht-optische 
Eigenschaft wenlgstens einer der genannten Losungen ml6t und die 
Abwcichung(en) des Me6werts bzv> der MeGwerte Von einem vorgege- ' 
beneu Sollwert zur Regelung der Zusammensetzung(en) dieser Lb- 
sung(en) benutzt. Anders a Is das oben genannte Verfahren mit 
■Messung des Brer.hungsindexes ward erfindungsgeroan* Tcein Tqleranz-' 
bereicli der MeBgrbBe vorgegeben. Abweichungen des MeBwertes von 
einem bestimmten Sollwert Ibsen unmittelbar einen Eingriff an den 
Stellgliodern des Regelkreises aus. Es wird daher eine striktere 
Regeiung der Lbsungszusamraensetzung erreicht als sie moglich 1st, 
wenn die kegelung erst aktiviert vird, wenn der Metfwert einen vor- 
gegebenen Toleranzbereich verlaflt. Die Messung einer nicht-opti- 
schen Eigenschaft der Losungen setzt zudem nicht die Durchsichtig- 
keit der Losungen fUr das Licht der benutzten Wellenlfinge voraus; 
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Daher kbnnen audi Spinnlosungen, die definierta Anteile an Zusat2- 
atoffen, vie.z.B. Titandioxid, Farb- oder Fli.Ustoffe enthalr.en, und im 
Prozeas anfallendR AiiriiioxidlDsiLUgen, die ilui ch Vvruansinlguugtiii ' 
stark gefarbt aind, iibervacht und in Bezug auf ihre Konzentration 
■gexegelt warden. 

• * . i 

Nach der bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgentaflen ■ ■ 
Verfahrena wShit man als die zu mcssende nicht-optische Eigenechpft 
der Loaung die Dielektrlzitatskonstante, die induktiv'e Leitfehig- 
keat, die Ml krqwellenabaorption , die Dichte., den Wassergehalt Oder ' 
die UltraschallReschwlndigkeit. DOrchsichtige und tmdurcheichtige 
LSmmgen- im Prozess kbnnen mittele Meaaungen der glcichon Eigcn- 
schaft iibervacht werden, vodurch rier 'MeU- und Kegelaufvand mini- 
mi ert werden kann.- 

Nach der bevorzugten AusfUhrungsforiJi des Veriahrens iniflt /nan 
die Temperatur der Loaung bei odcr-kura vor'oder naoh der Messung 
■ einer der. ganannten Loaungseigenschaften und kompensiert man den 

MeDvert aufgrund der gemeasenen Temperatur, Da die * 

> 

Temperatur der Ltfsung variieren kann, wiiaseu die MeBwerte auf eine 
Besugstomperatur umgarechnet werden, bei der dor Weflwert der be- 
treffenden Eigenschaft der Lfcsimg von Sali-Zusammensetzung bekannt 
ist,.mit dem der aktuelle MeGwert vergleichen ist. Die Bezugs- 
temperatur, auf die die Mefiwerte umgerechoet werden, ist. beispiels- 
weise 50°C Oder 6Q*C, 

» 

Vory.ugftw^i«e mi fit: man rtfe Eig*nsr.hafn der Lasting In-line. Di<e 
in-line-Messuayeii erlaubtm nidiL nui eine schneXle EimtLlung der 
Losungsznsarameosetzung bei geringe/n St rotnungs? wider stand , sonde™ 
eie vermeiden bei Spinnlosungen auch das durch die Zersetalichkeit 
der Lbsung bestehende Sicherheitarisiko, das beispielsveise in 
Totraumen der Leitung (s.B. Frobenahraestutzen) durch das mbgliche 
' Elnsetoen von run-away-Reaktionen besteht. 



Bei einer Ausfiihrungsforra dee 1 erf indungsgem3Ben Verfahrens 
greif t man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die Dosierung 
derTomponenten jLn Stufe (a), (b) bzw. (d) ein. Wird z.B. eine 
Anderung der Zusamraensetzuug der Spinulosung aufgrund der Eigen- 
schaftsmessung festgeetellt, ist ein Eingriff in die Dosierung der 
Komponcntcn Zcllstoff und/oder Losungamittel NMM0/H 2 0 notwendig. 
Zur Korrektur der Zusauimensetzung der Kailbadib'sung kann es erf or- 
derlich werden, in die "Dosierung der dem Fiillbad zulaufenden Wasch- 
ISsung einzugreifen oder die Wasyerduaiei ung zur Waschlbsung 
verandern. . " . 

Bei einer anderen Ausftfhrungsform des Verfahrens greif t man' 
zur Regelung der Loaungszusamraensetzuxig in die Betriebabedingungen 
der Stufe (b) oder/und der Stufe (e) ein. Ergeben- die Messungen' 
eine unerwiinschte Verschiebung des Verhaitnisses NMM0/H 2 0 der 
Spinnl8flun Sl go kann dico in dor Stufe (b) korrigiert warden, 
indem die Wasserverdarapf ung in dieser Stufe gedrosselt oder verstijrkt 
wird. Rbfinflo kann die Konzentration der in die Stufe (a) zuru'ck- . 
zufUhrenden wSssrigen Amin.oxidlosung durdi Eingriff in die Konsen- 
trierungs- bzw. Eindampfungsstufe geregelt werden. 

Die Auf gabe wird ferner bei der eingarigs genannten Vorrichtung 
erfindungsgemafi dadurch gel.ctet, rfaB in der Leitung oder einem Be- 
halter, die bzw, der die zu Uberwaphende LBsung entha'It, ein Ger&t 
zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft der Losung angeordnet 
ist,. und dafl das MeBgerftt zusammen rait etromungomaftig' vorgcschal- 
teten Dosierorganen oder Eindanipfeinrichtungeh Regelkreise zur Rege- 
lung der Losungszusammensetzung bildet. Das Meflgerat .liefert einen 
Meflwert der Losung, wle z.B, ihre Dielektrizitatskonstante oder 
Dichte, der ; zu Signalen fiir die Verstellung von Stellorganen, wie 
£*B. der Anderung der Geschvindigkeit von Dooicrorgancn oder der 
Anderung der WaYmeleistung der Eindampfapparate umgeformt wird. 
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Vorzugsweiee umfalk das Meflgerat ein GerSt zur Messung der 
• Losungstemperatur und einc Temperaturko)iipeusation des von dem 
MeflgerSt gelieferten MeGverts. Das MeJ3ger§t liefert dann schdn 
temper aturkompeneierte MeBverte, so daB ein tmmittelbarer Vergleich 
mit den vorgegebenen, auf elne bestinute Tempera tur bezogenen 
Werten der Losungen von Soll-Zusajmtensetzung moglich 1st. 

Die Brfindung wird nachfolgend an Hand der Zeichnung nSher 
. erlautert, die das schematische FlieBbild einor Ausftihxrungsfora 
der erfindungsgemaflen Vurrichtung zeigt, 

Waaaerhal tiger Zellsnoff und ein Gemisch aus N-Methyimorpholin- 
N-oxid (NMMO) und Wasser Wden durch die Dosierorgane l a bzw. l b 
in einen kontinuierlich arbeitenden Anmaischoapparat 2 eingespeiat* 
Der Apparat 2 kann ein Mehrwellenapparat sein, vie er in 
DE-C-198 37 210.8 beschrieben ist. Dem Apparat 7 iet oina Loco und 
Eindampfungseinrichtung 3 nachgescbaltet, in der die in Apparat 2 
gebildete Suspension aus Zellstoff und NMM0/fi" 2 0 durch VSnezufuhr 
und Unterdruck unter Wasserverdampfung in eine Losung UberfObrt 
wird. Ein geeigaetes Verfahren hierzu ist aus DE-A-44 41 468,8 
bekannt.. An die Loseeinri'chtung 3 schlieSt sich iiber einc Leitung 8 
ein Extrusionsverktfeug 4 an, durch das die Spinnltfsung liber einen 
Luftepalt in ein Fallbad 5 extrudiert wird. Je nach Art der BaAchaf- 
fenheit c|es Extrusioriswerkzeugs und der folgenden OperaLionen k5nnen 
Faoern, Filomenie, Folien'oder andere Formkorper erhalten werden, 
Der -so orhaltene Formkorper 6 wird iiber ein Abzugsorgan 7 einer 
Waschstufe 10 sugefiihrt, in der resUiches Aminoxid aus dem Form- 
korper 6 ausgewaschen wird. 

Brfindungsgemafl ist in der Leitung 8 zwischen der Loseeinrich- 
tung 3 und dem Exfcrusionsverkzeug' 4 ein Mefigerat 9 zur Messung 
einer nicht^op tide hen Eigenschaft, z.B. der Dlelektrizitatskonstan- 
ten Oder der Dichte der Losung installiert. Das MeBgera't 9 liefort 
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ein tempera turkorrigiertes Signal an eiuen MLkrgpx uzeaaor 12, der. 
Abweichungen vom Sollwert der L5sung festste3.lt und Stellsignale 
iiber die SignaHextung 13 an daa Doeierorgan 1* fur den Zellstoff , 
■ die Signalleitung 15 an das Dosierorgan l b 'flir das ^bsungsmittel- 
gemisch und die -Signalleitung 14 an die Lose- und Eindampfungsein- 
riuhtung 2 gibt, 

Wie aus der Zeichnung ersichtlich,, wird die Waachldsung aus 
der Waschstufe 10 iiber eine tteitung 24 dem Fallbadbehalter 5 zu- 
gefuhrt* Ein MeB,gerat LI In dieser leitung stellt die- ZuaaWn- 
setzung der verbrauchten Waschlosung in der Leitung 24 f est und 
regelt tfber die Signalleitung 18 mit dem Mkroprozessor 16' das ' 
Ventil 17 fiir die Waaaerzugabe *ur Waschstufe 10. D,ie verbrauchte 
Fsllbadlosung vird durch eine Leitung 19, die auch Reinigungsein- 
richtungen.(nicht dargestellt) enthalt, einer Eindampfstufe 20 ' 
zugeftihrt, in der die Losung auf eine vorgege'bene Aminoxid-Konzen-- 
tration eingedarapft wird. Die Konzentration der eingedarapf ten 
Losung wird durch Messung einer Eigenschaft mittels des Kcfigerats 
21' und Ist-Soll-Vergleich durch den Processor 22 in ein Stellsignal 
urogeformt, das uber die Signalleitung 23 zur. Einstellung der Ein- 
dampfbedingungen der Eindampfsrufe 20 dient. 



i 
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■ PatenUanapjrtiche ; 

i 

1- Verfahren zur tferstcilung von cellulosischen FormkiJrpern, 
bei dem man 

(a) Zellstoff irnri ein wasserhaltiges Aminoxjd unter Bildung 
einer Suspension mischt, 

(b) aus der Suspension tinter Waaserverdampfurig eiim Cellulose- 
Icteung bildet, 

(c) die Celluloselosung durch einen Luftspalt in ein Fallbad 
extrudiert, das eine wSsartge' AminoxidlSsung enthSlt, und dorc zu 
Formkorpern koaguliert, 

• (d) die Formkorper durch eine vassrige Waschlh'sung leitet,. 
in der restliches Aminoxid aus den Forrakdr pern ausgevaschen vird> 
und 

(e) wassrige Aminoxidlosungen aus den .Stufen (c) und/oder (d) 
nach Konzentrierung in die Stufe (a) zuruqkfuhrt, 

wobei- eine Eigenschaf t der Losungen gemessen und auf grund des 
MeBwertee- die Zuaammensctzung der Losungen geregelc wird, 

dadurch gekennzeichnet, daB man eine nicht-optisc lie Eigeri- 
schaft oder ein physikalisches Verhalten venigstens einer der 
genannten Loaungen miflu und die Abweicjiung(en) des MefJwertes .bzw. 
der Meflwerte von einem vorgegebenen Sollwert zur Regelung der 
Zusammehsetzung.(en) dieeer Lo3ung(en) benutzt. 

2/' Verfahren nach Anepruch 1, dadurch gekennzeichnet, daJ3 man 
die nidit-optische Eigenschaft der Ldsung unter der DielektrizitSts- 
konstanten, der induktiven Leitfahigkeit, der 'MikrowelWbsorp- ' 
tion, der Didite, dera Waseergehalt und der Ultraschallgeschwindig- 
keit ausw&hlt, . 

3, ' Verfahren nach Anspruch L oder 2, dadurch" gekennzeichnet, 
daB man die Tamperatur der LBaung bei oder kurz vor'oder nach der 
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' Messung der Eigenschaft miflt lind deh.MeBvert der Eigenschaft auf- 
grund der M*fltemperatur . kompensiert . 

i 

4. Verfahren nach : einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch sekenn- 

. zeichnet, dafi man die Eigenschaft in-line milk. 

i 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekenn-' 
zeichnet, dafi man zur Kegelung der Losungszusaniiiensetziing in die 

Dosierung der Komponenten irf Stufe' (a), (c) oder fa) eingreift. 

» • * 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Betriebsbedingungen der Stufe (b) und/oder (e) eingreift* 

•7. yorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach eiueiii der 

Anspruche 1 bis 6, mit 

einem mit Dos.terorganen CL a ,l b ) bestilckten Anmaischeapparat (2), 
einer an den Anmaischeapparat (2) angeschlossenen Lose- und 

Eindampfeinrichtiuig (3), 

• einer an die>L5se- und ^ndarapfeinrichtung (3) uber eiue 

Leitung (8) angeschlossenen Eatrusionseinrichtung (4) miu einem 

nachgeschalteten Fallbad (5), 

' wenigstens einem Vasqhbad, das eine verdunnUe wassrige Aminoxid- 
losung entheLlt, und 

Einrichtungen zur Messung einer Eigenachafl der Ltiaung(en) 
zw,ecks Ubcrwachung ihrer Zusanimensetzung, ' • 1 

dadurch. gekennzeiohnet, daR In der Leitmng (8,19,24) oder 
einem BehSlter, die bzw. der die zu" tiberwachende L5sung enuhalt, 
ein Gerat (9,21,11) zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft , 
der Looung angcordnct ist t und dafl das MeflgerSt susammen mit vor- 
geschalteten Dosierorganen (l a ,l b ; 17) oder Eindampfeinrichtungen 
(3;20) Regelkreiae (13;U,15; 18; 23) f{ir d.ie Regelung der Losungs- 
zusaramensetzung bildet. 



i 
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8. Vorriclitung nach Anspruch 7, dadiirch gekennzeichnet, dafl 
das MeBgerat (9, 11,. 21) ein Gerat zur Messung der Losungstempera- 
tur und eine Tempcraturko'mpensation des MeOrteiLs dep GerSts umfaBt, 



> 



ZUSAMMENPASSDKG 

Verfahren zur- Herstellung von celluloaischcn Forrakorpern , ' 
bei dera man (a) ZellsLoff und eiu wasuerhaltiges Amindxid unter 
Bildung einer Suspension raischt, (b) aus der Suspension unter 
. Wasservardampf ung eine Celluloseloeung bildet, (c) die Ccllulose- 
losung durch einen Luftspalt in ein> Fall bad extrudiert, das 
eine wSssri&e Amihoxidlixsung finthalr., nrid-dnrr. 7.11 .For mkorpern 
kosgullurt, (d) die Formkorper durch 'eine wassrige Waschltfsung' 
leitet, in der reatliches Awinoxid aus den Formkorpern ausge- * 
waschen vird, und (e) vossrigc Aminoxidloaungen auo den Stufen 
(c) und/oder (d) nach Konzentrierung in die Stufe (a) zuruck- 
fiihrt, wobei eine Eigenschaft der Losungen genassen und aufgrund 
des Meflwertes die Zusammeiisetzung. der Lflsungen geregelt vird, 
dadurch gekennzeichnet , dafl man eine aicht-optische Eigenschaft 
Oder ein physikalischea Verhalfcen wenigstons cincr der genennten 
Losungen miBt und die Abweichung(eu) des Me'flwertes bzvr. der 
MeBwerte von einera vorgegebenen Sollwert vmt Kngel ting der Zusam- 
iBeiiiietzuiigCeu) dieser LBsimg(en) benuczt. Dae Verfahren' erlaubt 
eine genaue Uberwachung der Zusamraensetzung' der ExtrusionslSsung, 



